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PatentansprQche 

1) Verfahren zur Herstellung von Acylphosphinoxid Feststoffen mit Schmelzpunk- 
ten oberhalb Raumtemperatur, dadurch gekennzelchnet, daB man das nach 
5 Reaktion oder Aufarbeitung als kontinuierliche Schmelzephase oder disperse 

Schmelzephase vorliegende Acylphosphinoxid unter von auBen aufgepragter 
mechanischer Beanspruchung, Schemng und/oder innerer Bewegung der 
Schmeize in den festen Aggregatzustand OberfQhrt. 

10 2) Verfahren nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet. daB es sich bei der 

Schmeize um flQssige Mischungen handelt. die zu mindestens 85 Gew% das 
betreffende Acylphosphinoxid enthaiten. 

3) Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzelchnet. daB das dispergiert vor- 
15 liegende Acylphosphinoxid als Tropfchen mit einem Durchmesser von mindes- 
tens 0,1 Mm in elner anderen Phase verteilt ist 

4) Verfahren nach einem der vorliegenden AnsprOche. dadurch gekennzeichnet, 
daB die mechanische Beanspruchung der Schmeize durch RQhren, Umpum- 

20 pen. Rakein, Kratzen, Behandein mit Ultraschall oder einen Gasstrahl der durch 

die Schmeize geleitet oder auf dessen Oberfl§che gerichtet wird, hervorgerufen 
wird. 

6) Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
26 daB man die Schmeize mit einem Feststoff vemnischt. 

6) Verfahren nach einem der vorstehenden AnsprQche, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Schmeize mit einer FlUssigkeit vemnischt, in der die Schmeize zu 
nicht mehr als 10 Gew% lOslich ist. 

30 

7) Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB man die Schmeize 
mit einer FlOssigkeit vemnischt, die zu nicht mehr als 10 Gew% im Acylphosphi- 
noxid idslich ist. 

35 8) . Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei 
der FIQssigkeit um eine ionische FlOssigkeit handelt. 

9) Verfahren nach einem der vorliegenden AnsprQche, dadurch gekennzeichnet, 
daB es sich bei dem Acylphosphinoxid um eines der Fomnel (I) handelt, 

40 
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worin 

R\ und unabhingig vonelnander Ci - Cis-Alkyl. gegebenenfalls durch ein 
Oder mehrere Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder ein Oder mehrere 
substituierte Oder unsubstituierte Iminogruppen unterbrochenes C2 - Cie-Alkyl, 
C2 - Ci8-Alkenyl, Cs - Ci2-Aryl, C5 - Ci2-CycloaIkyl oder einen funf- bis sechs- 
gliedrigen, Sauerstoff-, Sti'ckstoff- und/oder Schwefelatome aufweisenden Hete- 
rocyclus, wobel die genannten Reste jeweils durch Aryl. AlkyI, Aryloxy, Alkyloxy. 
Heteroatome und/oder Heterocyclen substituiert sein kdnnen, und 

R^ und R® unabhangig voneinander zusitzlich Hydroxy, gegebenenfalls durch 
Aryl, AlkyI, Aryloxy, Alkyloxy, Heteroatome und/oder Heterocyclen substltuiertes 
Ci - Ci8-Alkoxy Oder R^-{C=0)- bedeuten kdnnen 

1 0) Verfahren nach einem der vorliegenden AnsprQche, dadurch gekennzeichnet. 
daft das Acylphosphinoxld ausgew§hlt ist aus der Gruppe 2,4,6- 
Trimethylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxid, Bis{2.4.6-trimethylbenzoyl)- 
phenylphosphinoxid und Bis{2.6-dimethoxybenzoyl)-2,4,4- 
trimethylpentylphosphlnoxid. 
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Verfahren zur Herstellung von Acylphosphinoxid-Feststoffen 
Beschreibung 

5 Die vorliegende Erfindung betriffl ein Verfahren zur Herstellung von festen A- 

cylphosphinoxiden, indem man ein als Schmeize in kontinuierlicher Phase Oder disper- 
giert vorliegendes Acylphosphinoxid unter mechanischer Beanspruchung, Sche- 
rung/innerer Bewegung der Schmeize in den festen Aggregatzustand QberfCihrL 

10 Die Herstellung fester Acylphosphinoxide 1st z.B. bekannt aus EP-B1 7 508 (S.5, Z.19; 
S.ll, ZA ff), DE-A1 30 20 092 (S.10, Z.29: S.11, Z.26 ffi S.12, Z.29fO. DE-A1 31 39 
984 (S.IO, Z.16-25), EP-A2 73 413 (S.10, Beispiel 1), DE-A1 29 09 994, S. 14, Z. 28 - 
32 Oder EP-A2 184 095, S. 9, Z. 4 - 6 und Z.14 - 17. 

k 1 5 Demnach werden Acylphosphino)dde mit EndreinheK und als disperser Feststoff erhal- 
f ten, indem man sie aus dem Reaktionsgemisch oder einer Ldsung heraus, d.h. 

molekulardispers vorllegend, gegebenenfalls durch Fallung kristallisiert. Das in der 
Kristallisatlonsldsung enthaltene Lasemlttel, das sind organische Ldsemittel oder 
Gemische davon, kann dabei bereits in der Reaktion anwesend gewesen sein, oder es 
20 wi'rd als Ldsemittel in der Aufarbeitung, insbesondere in einer Umkristallisation 
zugesetzt. 

Nachteile einer Kristallisation aus einer Ldsung heraus sind: 

- Bedarf eines Ldsemlttels, das nach der Kristallisation entweder venA^orfen werden 
25 Oder aber vor Wiedervenn^endung aufgearbeitet werden muss (Ldsemittelkosten) 

- Aufwand fQr die Abtrennung der Kristalle aus der Restldsung nach der Kristallisati- 
on (z.B. mit RItem oder Zentrifugen) 

- Aufwandige Trocknung der Kristalle, an denen nach Abtrennung ein Teil der Rest- 
k losung als Restfeuchte haften bleibt 

W30 - Eine reduzierte Ausbeute an Acylphosphinoxid, da in der nach Kristallisation 

verbleibenden Restlosung ein Teil des Acylphosphinoxids gelost bleibt. Eine Ruck- 
gewinnung dieses Tells ist meist schwierig und aufwSndig, und in der Regel nicht 
veriustfrei durchfOhrbar 

- Bei Verwendung organischer Losemittel ein hoher verfahrenstechnischer Aufwand 
35 fur sichere Handhabung der i.d.R. brennbaren Losemittel und fQr die Vermeidung 

von Emissionen 

Aufgabe der voriiegenden Erfindung war es, ein Verfahren fQr Acylphosphinoxide zur 
VerfOgung zu stellen, das Feststoffe in einfacher und kostengOnstiger Weise liefert. 

40 
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Die Aufgabe wurde gel5st durch ein Verfahren zur Herstellung von Acylphosphinoxid 
FeststofFen mit Schmelzpunkten oberhalb Raumtemperatur, in dem man das nach Re- 
aktion oder Aufarbeitung als kontinulerliche Schmelzephase oder disperse Schmelze- 
phase vorliegende Acylphosphinoxid unter von aufien aufgepragter mechanlscher Be- 
5 anspruchung, Scheaing/innerer Bewegung der Schmeize in den festen Aggregatzu- 
stand uberfuhrt. 

Acylphosphinoxide im Sinne der vorliegenden Erfindung sind Phosphinoxide» die min- 
destens eine Acylgruppe tragen, beispieisweise Mono-, Bis- oder Trisacylphosphine, 
10 bevorzugt Mono- oder Bisacyiphosphinoxlde und besonders bevorzugt Monoa- 
cylphosphinoxide. 

Dies kdnnen beispieisweise soiche Phosphinoxide der Formel (1) sein, 
i O O 

15 

worin 

R\ R^ und R^ unabhSngig voneinander Ci - Cis-AlkyI, gegebenenfalls durch ein oder 
20 mehrere Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder ein oder mehrere substituierte 
Oder unsubstituierte Iminogruppen unterbrochenes C2 - Cis-AlkyI, C2 - Cis-Alkenyl, Ce 
- Ci2-Aryl, C5 - Ci2-Cycloalkyl oder einen funf- bis sechsgliedrigen, Sauerstoff-, Stick- 
stoff- und/oder Schwefelatome aufweisenden Heterocyclus, wobei die genannten Res- 
te jeweils durch Aryl, AlkyI, Aryloxy, Alkyloxy, Heteroatome und/oder Heterocyclen 
25 substituiert sein kdnnen, und 

i R^ und R^ unabhdngig voneinander zusdtzlich Hydroxy, gegebenenfalls durch Aryl, 
AlkyI, Aryloxy, Alkyloxy, Heteroatome und/oder Heterocyclen substituiertes Ci - Cis- 
Alkoxy Oder R^-(C=0)- bedeuten konnen. 

30 

Darin bedeuten 

gegebenenfalls durch Aryl, AlkyI. Aryloxy. Alkyloxy, Heteroatome und/oder Heterocyc- 
len substituiertes Ci -Cis-Alkyl beispieisweise Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, 
35 sec-Butyl, tert.-Butyl, Pentyl, Hexyl, Heptyl, Octyl, 2-Etylhexyl. 2,4,4-Trimethylpentyl, 
Decyl, Dodecyl, Tetradecyl, Hetadecyl, Octadecyl, 1,1-Dimethylpropyl, 1,1- 
Dlmethylbutyl. 1,1,3,3-Tetramethylbutyl, Benzyl, 1-Phenylethyl. 2-Phenylethyl, a, a- 
Dimethylbenzyl, Benzhydryl, p-TolylmethyI,1-(p-ButylphenyI)-ethyl, p-Chlorbenzyl, 2,4- 
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Dichlorbenzyl. p-Methoxybenzyl. m-Ethoxybenzyl, 2-Cyanoethyl, 2-Cyanopropyl. 2- 
Methoxycarbonethyl, 2-Ethoxycarbonylethyl, 2-Butoxycarbonylpropyl, 1,2-Di- 
(methoxycarbonyl)-ethyl, 2-Methoxyethyl, 2-Ethoxyethyl, 2-Butoxyethyl, Diethoxy- 
methyl, Diethoxyethyl, 1,3-Dioxolan-2-yl, 1 .3-Dioxan-2-yl, 2-Methyl-1 ,3-dioxolan-2-yl, 4- 
5 MethyM ,3-dioxolan-2-yl. 2-lsopropoxyethyl. 2-Butoxypropyl, 2-Octyloxyethy!, Chlorme- 
thyl. 2-Chlorethyl, Trichlormethyl, Trifluormethyl. 1,1-Dimethyl-2-chlorethyl. 2- 
Methoxyisopropyl, 2-EthoxyethyI. Butylthiomethyl. 2-Dodecylthioethyl. 2- 
Phenylthioethyl, 2.2,2-Trifluorethyl. 2-Hydroxyethyl, 2-Hydroxypropyl, 3-Hydroxypropyl, 
4-HydroxybutyI. 6-Hydroxyhexyl, 2-Aminoethyl. 2-Aminopropylp 3-Aminopropyl, 4- 
10 Aminobutyl. 6-Aminohexyl, 2-Methylaminoethyl, 2-Methylaminopropyl, 3- 

Methylaminopropyl, 4-Methylaminobutyl, 6-Methylaminohexyl. 2-Dimethylaminoethyl. 

2- DimethylamInopropyl, 3-Dimethylaminopropyl, 4-Dimethylamlnobutyl, 6- 
Dimethylaminohexyl, 2-Hydroxy-2,2'-dimethylethyl. 2-PhenoxyethyI. 2-PhenoxypropyI, 

3- Phenoxypropyl, 4-Phenoxybutyl. 6-Phenoxyhexyl. 2-Methoxyethyl. 2-MethoxypropyI, 

• 15 3-Methoxypropyl, 4-Methoxybutyl, 6-MethoxyhexyI. 2-Ethoxyethyl. 2-EthoxypropyI. 3- 
Ethoxypropyl, 4-Ethoxybutyl Oder 6-Ethoxyhexyl, 

und/oder Heterocyclen substituiertes Ci - Cia-Alkoxy beispielsweise Methoxy, Ethoxy. 
n-Propyloxy. iso-Propyloxy, ri-Butyloxy, iso-Butyloxy, sek.-ButyIoxy, tert."Butyloxy, 6- 
20 Hydroxy-1 ,4-dioxohexyl, 9-Hydroxy-1 ,4,7-trioxononyl, 1 2-Hydroxy-1 ,4,7, 1 0- 

tetraoxododecyl, 6-Methoxy-1 ,4-dloxohexyl, 9-Methoxy-1 ,4.7-trioxononyl, 1 2-Methoxy- 
1,4.7.10-tetraoxododecyI. 6-Ethoxy-1 ,4-dioxohexyl. 9-Ethoxy-1.4,7-trioxononyl. 12- 
Ethoxy-1 ,4,7,1 0-tetraoxododecyl, 8-Hydroxy-1 .5-dioxooctyl. 1 2-Hydroxy-1 ,5,9- 
trioxooctyl, 1 6-Hydroxy-1 ,5.9, 1 3-tetraoxohexadecyl, 8-Methoxy-1 ,6-dloxooctyl, 1 2- 
25 Methoxy-1 ,5,9-trioxooctyl, 1 6-Methoxy-1 .5,9,1 3-tetraoxohexadecyl, 8-Ethoxy-1 ,5- 
dioxooctyl, 12-Ethoxy-1 ,5,9-trioxooctyl, 16-Ethoxy-1,5,9.13-tetraoxohexadecy!, 10- 
Hydroxy-1 , 6-dioxodecyl. 1 5-Hydroxy-1 ,6, 1 1 -trioxopentadecyl, 1 0-Methoxy-1 ,6- 
dioxodecyl, 15-Methoxy-1 ,6,11 -trioxopentadecyl, 10-Ethoxy-1,6-dioxodecyl oder 15- 
Ethoxy-1 ,6, 1 1 -trioxopentadecyl, 

gegebenenfalls durch ein oder mehrere Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder 
ein Oder mehrere substituierte oder unsubstituierte Iminogruppen unterbrochenes C2- 
CiffAlkyl beispielsweise 5-Hydroxy-3-oxa-pentyl, 8-Hydroxy-3,6-d!oxa-octy!. 11- 
Hydroxy-3,6,9-trioxa-undecyl. 7-Hydroxy-4-oxa-heptyl, 1 1-Hydroxy-4,8-dioxa-undec^l, 
35 15-Hydroxy-4,8,12-trioxa-pentadecyl. 9-Hydroxy-5-oxa-nonyl, 14-Hydroxy-5.10-oxa- 
tetradecyl, 5-Methoxy-3-oxa-pentyl, 8-Methoxy-3.6-dioxa-octyl, 11-Methoxy-3.6,9- 
trioxa-undecyl, 7-Methoxy-4-oxa-heptyl, 11-Methoxy-4,8-dloxa-undecyl, 15-Methoxy- 
4,8,1 2-trioxa-pentadeGyl, 9-Methoxy-5-oxa-nonyl, 14-Methoxy-5.1G-oxa-tetradecyl, 5- 
Ethoxy-3-oxa-pentyl, 8-Ethoxy-3,6-dioxa-octyl, 1 1-Ethoxy-3.6,9-trioxa-undecyl, 7- 
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Ethoxy-4-oxa-heptyl, 1 1-Ethoxy-4.8-dioxa-undecyl, 15-Ethoxy-4.8,12-trioxa-pentacIecyl. 
9-Ethoxy-5-oxa-nonyl oder 14-Ethoxy-5,10-oxa-tetradecyl. 

Die Anzahl der Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder Iminogruppen ist nicht 
5 beschrankt. In der Regel betragt sie nicht mehr als 5 in dem Rest, bevorzugt nicht 
mehr als 4 und ganz besonders bevorzugt nicht mehr als 3. 

Weiterhln befinden sich zwischen zwei Heteroatomen in der Regel mindestens ein 
Kohlenstoffatom, bevorzugt mindestens zwei. 

10 

Substituierte und unsubstituierte Iminogruppen k5nnen beispieiswelse Imino-. Methyli- 
mlno-, /so-Propylimino, n-Butylimino oder fert-Butylimino sein. 

Weiterhin bedeutet 

gegebenenfalls durch Aryl, Alkyl. Aryloxy. Alkyloxy. Heteroatome und/oder Heterocyc- 
len substituiertes Ce - Ci2-Aryl beispieiswelse Phenyl, Tolyl. Xytyl, a -Naphthyl, p- 
Naphthyl. 4-Diphenylyl. Chlorphenyl, Dichlorphenyl. Trichlorphenyl; Difluorphenyl, Me- 
thylphenyl, Dimethylphenyl, Trimethylphenyl. Ethylphenyl. Diethylphenyl. feo- 
Propylphenyl. tert.-Butylphenyl, Dodecylphenyl. Methoxyphenyl. Dimethoxyphenyl, 
Ethoxyphenyl, Hexyloxyphenyl, Methylnaphthyl, Isopropylnaphthyl. Chlomaphthyl. E- 
thoxynaphthyl. 2,6-Dimethylphenyl, 2,4,6-Trimethylphenyl, 2.6-Dimethoxyphenyl, 2.6- 
Dichlorphenyl, 4-Bromphenyl. 2- oder 4-Nitrophenyl. 2.4- oder 2.6-Dinltrophenyl, 4- 
Dimethylaminophenyl. 4-Acetyiphenyl. Methoxyethylphenyl oder Ethoxymethylphenyl, 

gegebenenfalls durch Aryl, Alkyl, Aryloxy. Alkyloxy, Heteroatome und/oder Heterocyc- 
len substituiertes Cg - Ci2-Cycloalkyl beispieiswelse Cyclopentyi, Cyclohexyl, Cyclooc- 
tyl, Cyclododecyl, Methylcyclopentyl. Dimethylcyclopentyl. Methylcyclohexyl, Dimethyl- 
cyclohexyl, Diethylcyclohexyl, Butylcyclohexyl. Methoxycyclohexyl, Dlmethoxycyclohe- 
xyl. Diethoxycyclohexyl, Butylthiocyclohexyl, Chlorcyclohexyl. Dichlorcyclohexyl. Dich- 
lorcyclopentyl sowie ein gesattlgtes oder ungesSttigtes bicyclisches System wie z.B. 
Norbomyl oder Norbomenyl, 

ein fOnf- bis sechsgliedriger, Sauerstoff-, Stickstoff- und/oder Schwefelatome aufwei- 
35 sender Heterocyclus beispieiswelse Furyl. Thiophenyl, Pynyl. Pyridyl, Indolyl, Benzo- 
xazolyl, Dioxolyl. Dioxyl, Benzimidazolyl, Benzthiazolyl, Dimethylpyridyl. Methyichinolyl. 
Dimethylpyrryl. Methoxyfuryl. Dimethoxypyridyl. Difluorpyridyl, Methylthiophenyl, I- 
sopropylthiophenyl oder tert.-Butylthiophenyl und 
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Ci bis C4-Alkyl beispielsweise Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, sec-Butyl oder 
tert.-Butyl. 

Die An2:ahl der Substituenten In den angegebenen Resten 1st nicht beschrSnkt. In der 
5 Regel betrSgt sie bel Resten mit ein bis drei Kohlenstoffatomen bis zu 3 Substituenten, 
bevorzugt bis zu 2 und besonders bevorzugt bis zu einem. Bei Resten mit vier bis 
sechs Kohlenstoffatomen betragt sie in der Regel bis zu 4 Substituenten, bevorzugt bis 
zu 3 und besonders bevorzugt bis zu einem. Bei Resten mit mehr als sieben Kohlen- 
stoffatomen betragt sie in der Regel bis zu 6 Substituenten. bevorzugt bis zu 4 und 
1 0 besonders bevorzugt bis zu zwei. 

Bevorzugt sind solche Acylphosphinoxtde, wie sie beschrieben sind in 

EP-A2 184 095, dort besonders von S. 2. Z. 4 bis S. 5, Z. 26 und den Beispielen, 

DE-A1 29 09 994, dort besonders von S. 6, Z. 4 bis S. 9. Z. 14 und den Beispielen, 

•1 5 EP-A2 73 413. dort besonders von S. 1 , Z. 27 bis S. 3. Z. 13 und den Beispielen, 
DEnAi 31 39 984, dort besonders von S. 4, Z. 25 bis S. 5, TL 20 und den Beispielen, 
DE-A1 30 20 092, S. 5, Z. 31 bis S. 9, Z. 28 und den Beispielen, 
EP-B1 7 508. dort besonders von S. 1, Z, 12 bis S. 4. Z.65 und den Beispielen, 
DE-C2 42 31 579, dort besonders S. 2. Z. 15 bis Z. 51 und den Beispielen. 
20 EP-A2 262 629, dort besonders S. 2. Z 29 bis S. 3, Z. 54 und den Beispielen, 
EP-A2 413 657, dort besonders S. 1. Z. 4 bsi S. 5, Z. 22 und den Beispielen, 
EP-B1 942 937. dort besonders S. 2, Z. 1 bis S. 5. Z. 44 und den Beispielen, 
EP-A2 446 175, dort besonders S. 2. Z.17, S. 5, Z. 8 und den Beispielen sowie die in 
den deutschen Patentanmeldungen mit dem Aktenzeichen 10206096.7, 10206117.3 
25 und 10206097.5 und dem Anmeldetag 13.02.2002. 

Auf diese Schriften sei hiermit im Rahmen dieser Offenbarung jeweils ausdrOcklich 
_ Bezug genommen. 

^jjl^SO Besonders bevorzugt sind solche Acylphosphinoxide, In denen 

R^ ausgewahlt ist aus der Gmppe Phenyl. 2.6-Dimethylphenyl. 2,4,6-TrimethyIphenyl. 
2,6-Dlmethoxyphenyl oder 2,6-DIchlorphenyl, 

r2 ausgewahlt ist aus der Gruppe Phenyl, 4-Methylphenyl. 2,6-Dimethylbenzoyl, 2,4,6- 
36 Trimethylbenzoyl. 2,6-Dimethoxybenzoyl oder 2,6-Dichlorbenzoyl und 

R^ ausgewahlt ist aus der Gmppe Phenyl, 4-Methylphenyl oder 2,4,4-TrimethylpentyL 

Ganz besonders bevorzugt ist 
2,4,6-Trimethylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxid, 
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Bis(2,4.6-trimethyIbenzoyl)-phenylphosphinoxid und 
Bis(2.6<limethoxybenzoyl)-2,4,4-trimethylpentylphosphinoxid. 

Insbesondere bevorzugt ist 2.4.6-Trimethylbenzoyl-diphenyI-phosphinoxid. 

5 

Das erfindungsgemSRe Verfahren ist bevorzugt fur solche Acylphosphinoxide ver- 
wendbar. deren Schmelzpunkte oberhalb der Raumtemperatur, d.h, 23 "C, liegen. Be- 
vorzugt liegt der Schmelzpunkt der fDr das erfindungsgemali verwendbare Verfahren 
einsetzbaren Acylphosphinoxide bei mindestens 40 *C. besonders bevorzugt be! mln- 
10 destens 50 "^C und besonders bevorzugt bei mindestens 70 **C. 

Unter einer Schmeize wird hier erfindungsgemali elne flQssige Mischung verstanden, 
die zu mindestens 85, bevorzugt zu mindestens 90 und besonders bevorzugt zu min- 
destens 95 Gew.% das betreffende Acylphosphinoxid enthalt. Im Gegensatz dazu wird 

•15 erfindungsgemSB als eine LOsung ein molelculardisperses flDssiges System bezeich- 
net. in dem der Acylphosphinoxid-Gehalt unter 85, beziehungswelse unter 90, bezie- 
hungsweise unter 95 Gew.% liegt. 

Erfindungsgemali kann das Acylphosphinoxid auch dispers eingesetzt werden. wobei 
20 ausdrOckiich eine molekulardisperse Verteilung, also eine Losung ausgeschlossen Ist. 
Dispers verteilt helBt erfindungsgem§S flQssig als Schmeize in eIner anderen Phase 
verteilt, bevorzugt in Fonn einer Emulsion, wobei der Durchmesser der Tropfchen min- 
destens 0,1 pm betrSgt, bevorzugt mindestens 1 pm und besonders bevorzugt mindes- 
tens 5 pm. Ganz besonders bevorzugt wird das Acylphosphinoxid Jedoch als kontinu- 
25 ieriiche Schmeizephase eingesetzt 

Die andere Phase, die die Acylphosphinoxidtropfchen umgibt, kann eine mit dem A- 
cylphosphinoxid wenig- oder bevorzugt unmischbare FIQsslgkeit Oder eIn Gas sein, 

• bevorzugt elne FIQssigkelt. Ebenso kann die Schmeize vor Oder bei der Verfestigung 
30 mIt bereits vorhandenem, artelgenen oder andersartigen Feststoff in Kontakt kommen. 

Wird eine FIQssigkett als umgebende Phase venvendet, so sei diese im venvendeten 
Konzentrations- und Temperaturbereich mit dem Acylphosphinoxid nicht mischbar. 

35 Bevorzugt ist es, wenn das Acylphosphinoxid in der FIQssigkeit zu weniger als 

10 Gew%, bevorzugt zu weniger als 5 Gew%. besonders bevorzugt zu weniger als 
2 Gew% und ganz besonders bevorzugt zu weniger als 1 Gew% Idslich ist. 
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Bevorzugt ist es zusStzlich. wenn die FIQssigkeit im Acylphosphinoxid zu weniger als 
10 Gew%, bevorzugt zu weniger als 5 Gew%, besonders bevorzugt zu weniger als 
2 Gew% und ganz besonders bevorzugt zu weniger als 1 Gew% Idslich ist. 

5 Um einen einfachen Weg der Feststofferzeugung zu finden, wurde versucht, eine 
Acylphosphinoxid-Schmeize direkt, d.h. ohne EInsatz eines Losemittels und damit un- 
terVermeidung obiger Nachteile, in einen Feststoff zu QberfQhren. Die Schmeize kann 
dabei direkt als Reaktionsschmeize anfallen oder aber nach geeigneten, an sich be- 
kannten Aufarbeitungsschritten wie Destination, Rektifikation, Extraktion, gegebenen- 
10 falls gefolgt von Waschen oder Strippprozessen. aus denn Reaktionsaustrag hervorge- 
hen. Ein solches Feststoffbildungsverfahren ist besonders dann vorteilhaft, wenn in 
den vorangehenden Verfahrensstufen kein Ldsemittel eingesetzt wird. 

Eine durch Reaktion von Trimethylbenzoylchlorid mit Ethoxidiphenylphosphin und an- 
k 1 5 schlieliender mehrstufiger Extraktion erhaltene Schmeize von 2,4,6-Trimethylbenzoyl- 
" dlphenyl-phosphino^dd (Schmelzpunkt etwa 92 ''C), die in einem Ge^l^ befindlich oder 
in eine Schale geschOttet abkuhlen gelassen wird. wird mit der AbkOhiung der Schmei- 
ze zunehmend hochviskos und es findet Dber viele Stunden bis mehrere Tage hinweg 
keine oder nur eine sehr trage ablaufende, in der Regel nur partielle Feststoffbildung 
20 statt. 

Eine solche "ruhende" AbkQhIung ohne ausreichende Innere Bewegung der Schmeize 
fuhrt also nicht zu einem praktikablen /wirtschaftlichen Feststoffbildungsschritt Die 
bekannten Verfahren wie Z.B.: 

25 

Pastillierung, d.h. die Aufgabe von Schmelzetropfen auf eine KQhIflache, beispielswei- 
se ein Stahlband oder Stahlteller, auf der sich die Tropfen Qblicherweise im Bereich 
von wenigen Minuten ruhend verfestigen sollen, oder 

roO Schuppung, d.h. die Aufgabe von einem Schmelzefilm auf eine KQhIflache. beispiels- 
weise ein Stahlband oder eine Waize, auf der sich der Schmelzefilm im Bereich von 
wenigen Minuten zu einer Feststoffschicht umwandein soil, die anschlie&end mit einem 
Messer unter Erzeugung von BruchstQcken, den Schuppen, abgenommen werden 
kann, 

35 

fQhren hier nicht zum Erfolg. 

Ebenso ist ein VersprQhen der Schmeize in ein gekOhltes Gas zur Erzeugung von 
Tropfchen. die im Fallen durch das Gas zu einem dispersen Feststoff erstarren sollen, 
40 nicht moglich. 
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Erfindungsgemali wesentlich ist, daS Schmelzen Oder Dispersionen, bevorzugt 
Schmelzen oder Emulslonen und besonders bevorzugt Schmelzen von Acylphosphi- 
noxiden sich in kurzen Zeiten und problem Ids in einen Feststoff umwandein lessen, 
wenn man die Schmeize wahrend der Verfestigung einer mechanischen Beanspru- 
Chung aussetzt und diese als Folge davon innerlich flieGt. gescheil beziehungsweise 
innerlich bewegt wird. 

Unter einer mechanischen Beanspruchung werden erfindungsgemaR seiche MaBnah- 
men verstanden, die in der als kontlnuierllche oder disperse Phase vorliegenden 
Schmeize eine Konvektion hervonrufen, die Qber die durch den Temperaturgradienten 
hervoi^erufene natOrliche Konvektion hinausgeht. 

Gibt man beispielsweise eine Schmeize auf eine KQhIplatte auf und rtihrt die Schmeize 
leicht per Hand (siehe Beispiele), wird die Ausbildung eines harten Feststoffes im Be- 
relch von nur 1 bis 10 mm Dauer (je nach KOhlplattentemperatur) errelcht. 

Ebenso wurde gefunden. dass eine Schmeize von Acylphosphinoxiden problemlos in 
eInen dispersen Feststoff umgewandelt werden kann, indem man die Schmeize in ei- 
nen gerQhrten oder umgewalzten Apparat (z.B. DTB (D'lscotherm-B Apparat) der Fa. 
List. Schaufeltrockner, RQhrkessel) einbringt, und ausgehend von der kontlnuierllchen 
Schmelzephase unter RQhren und Warmeabfuhr die Schmeize Qber den Zustand einer 
Suspension zu einem gut rieseifahlgen Feststoff verarbeitet (diskontinuierliche Varian- 
te). Die Verfestigung lauft dabei ebenfalls !m Bereich von einlgen Minuten bis wenigen 
10 min ab. 

Die mechanische Beanspruchung der Schmeize, also die Krafteinwirkung auf die 
Schmeize, verursacht Scherung beziehungsweise innere Bewegung. Beispiele fOr me- 
chanisches Beanspruchen sind RQhren, Umpumpen. Rakein, Kratzen, Behandein mit 
Uttrasdiall oder ein Gasstrahl, beispielsweise durch eine DQse oder einen Spalt, der 
durch die Schmeize geleitet oder auf dessen OberflSche gerichtet wird. 

Als weitere Variante kann die Schmeize In einem Apparat mit einem Feststoff ver- 
mischt werden, beispielsweise kann die Schmeize auf eine Vorlage aufgegeben oder 
ein Feststoff zur Schmeize hinzugegeben werden, und nach Zerteilung durch das mit 
dem RQhren verbundene Mischen/Bewegen der Feststoff- und Schmelzeteilchen aus 
einem dispergierten Schmelz^ustand heraus zu dispersem Feststoff verarbeitet wer- 
den (kontinuierliche oder diskontinuierliche Fahnweise). 
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Die Vorlage kann dabei arteigen Oder andersartig beschaffen sein, d.h. es kann sich 
um das zu reinrgende, feste Acylphosphinoxid handein Oder um einen anderen Fest- 
stoff, beispielsweise ein anderes Acylphosphinoxid. 

Eine weitere AusfDhrungsform ist das kontinuierliche oder diskontinuierliche Einbringen 
der Schmeize In ein Feststoffbett, das nicht mit mechanischen Hlifsmittein gerQhrt oder 
gemischt wird, sondern Qber eine Fluidstromung durchmischt/bewegt und dabei ge- 
kuhlt wird. In der Regel wird dafQr ein Gas als Fluid verwendet, so dafi eine Wirbel- 
schicht entsteht 

Die im erfindungsgemSBen Verfahren entstehende Partikelgrolienvertellung des Fest- 
stoffes kann durch VerSndenjng der DurchfOhrbedingungen des Verfahrens und durch 
Eigenschaften des Apparates, In dem das Verfahren durchgefOhrt wird, gesteuert wer- 
den. Ver§nderbare Grdlien fur eine Partikelgr6Sensteuerung sind dabei 2.B. 
Art, Intensitat und Dauer des RQhrens/Mischens, Art der SchmelzezufQhrung, bei- 
spielsweise mit Oder ohne Vorverteilung, 2.B. Qber DQsen, Prallbleche oder Verteiler, 
Vorhandensein oder Art einer FeststofFvorlage, beispielsweise artfremd oder arteigen, 
Betriebstemperaturen, beispielsweise bis zu 90 K unter dem Schmelzpunkt des 
Phosphinoxids. Art des Abkuhlvorgangs, beispielsweise mit einer AbkQhIrate von 1 bis 
100, bevorzugt 5 bis 60 K/h und Verweilzelt/spezifischer Schmelzedurchsatz von eini- 
gen Minuten bis wenigen Stunden. 

Mit diesen Parametem kSnnen engere oder breltere sowie grSbere oder feinere Parti- 
kelgr6Benverteilungen erzeugt werden. 

Im Allgemeinen wird eine umso geringere PartikelgroBe erhalten, wenn ein Energieein- 
trag langer und Intensiver oder bei starker Vorverteilung erfolgt und eine breite Parti- 
kelgrdBenverteilung, wenn keine Feststoffvorlage verwendet mrd. 

Als weitere Variante kann die Acylphosphinoxid-Schmeize mit einer FIQssigkeit ver- 
mischt werden, in der die Schmeize praktisch unldslich ist, so dafi sich zwei FlQssig- 
phasen ausbilden. 

Bevorzugte Flussigkeiten dafur sind solche, die, wie oben angegeben, nicht mischbar 
und die angegeben Loslichkeiten des Acylphosphinoxids in der FIQssigkeit und die an- 
gegeben LSslichkeiten der FIQssigkeit im Acylphosphinoxid aufweisen, beispielsweise 
FIQsslgkeiten mit einem ET(30)-Wert von mehr als 56 und bevorzugt lonische FIQsslg- 
keiten (Der ET(30)-Wert ist ein Mali fur die Polaritat und wird von C. Reichardt in Rel- 
chardt. Christian Solvent Effects in Organic Chemistry Weinheim : VCH. 1979. -XI. 
(Monographs in Modem Chemistry ; 3), ISBN 3-527-26793-4 Seite 241 beschrieben.). 
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Durch intensives Bewegen, 2.B. in einem RQhr- Oder einem Umpumpbehalter, kann 
das Acylphosphinpxid in einen dispers vorliegenden Schmefeezustand und durch 
Warmeabfuhr in einen dispersen Feststoff umgewandelt werden. AnschlieUend ist zwar 
in der Regel ein Abtrennen und Trocknen des Feststoffes notwendig; die anderen ge- 
nannten Nachteile einer Feststoffgewinnung durch Losungskristallisation werden aber 
vemiieden. da die Verluste an Wertprodukt Qber die FIQssigkeit minimiert werden. 

Die Verarbeitung der Schmeize zu einem dispersen Feststoff bedeutet, dass die zu- 
nachst i.d.R. als kontinuieriiche Phase vorliegende Schmeize bei/nach Einbringen in 
den Verfestigungsapparat zerteilt wird {z.B. durch Emulgieren in einer FIQssigkeit oder 
durch ZerteilenAJntemiischen in ein bewegtes Feststoffbett), und dann unter mechani- 
scher Beanspruchung/innerer Bewegung, ausgelSst durch StromungskrSfte und/oder 
StoSereignisse mit Partikein oder Einbauten oder Wanden der Apparate. die zerteilten 
Schmelzefraktionen als eigene Partikein und/oder als auf bereits vorhandenen Parti- 
kein aufgezogene Schmelzefilme und/oder zwnschen bereits vorhandenen Partikein 
unter Bildung von Agglomeraten verfestlgt werden. 

Es kann aber auch eine OberfQhrung in einen dispersen Feststoff dadurch erfolgen, 
dass ausgehend von der kontlnuJerlichen Schmelzephase zunachst in dieser Schmeize 
dispergiert vorliegende Feststoffpartlkein gebildet werden (Suspension), dann unter 
fortgesetzter W^nneabfuhr immer mehr Feststoffpartlkein aus der Schmeize entstehen, 
so dass schlieftlich die kontinuieriiche Schmelzephase Qbergeht in elne zusammen mit' 
dem Feststoff dispers vorliegende Schmelzephase. und letztlich vollstandig in einen 
dispersen Feststoff umgewandelt wird. In all diesen Schritten erfolgt die Bildung von 
neuem Feststoff aus der Schmeize heraus unter mechanischer Beanspruchung/innerer 
Bewegung der sich umwandelnden Schmeize. 

Bel der Feststoffblldung aus der nicht-aihenden. mechanisch beanspruchten und somit 
innerlich bewegten Acylphosphinoxid-Schmeize heraus hat sich gezeigt, dass ein Imp- 
fen der feststofffreien Schmeize mit in der Regel artelgenem Feststoff nicht erforderlich 
ist. Durch Impfen kann die Feststoffblldung aber in einem gewissen Mafie beschleunigt 
werden. 

Durch Versetzen mit einem artfremden Feststoff, beispielsweise 2,4,6-Trimethyl- 
benzoyl-diphenyl-phosphinoxid mit Bis(2,4,6-trimethylbenzoyl)-phenylphosphinoxid 
Oder Bis(2.4,6-trimethylbenzoyl)-phenylphosphinoxid mit Bjs(2,6-dimethoxybenzoyl)- 
2,4,4-trimethylpentylphosphinoxid lal&t sich so elne Fomiulierung von unterschledlichen 
Acylphosphinoxiden erreichen, In der das eine Acylphosphinoxid die Erstarrung des 
anderen unterstQtzt. 
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Ebenso hat sich bei der nicht-ruhenden Acylphosphinoxid-Schmelzeverfestigung ge- 
zeigt, dass die Temperatur des zur WSrmeabfuhr verwendeten KQhlmediums/der zur 
Warmeabfuhreingesetzten KQhIfliche nurelnen miBigen Einfluss auf die Feststoffbil- 
dungszeiten hat. So ist in der Regel eine Temperatur bis zu 90 K unter dem Schmelz- 
6 punkt des Phosphinoxids durchfuhrbar, bevorzugt 5 bis 70 K, besonders bevorzugt 20 
bis 60 K. Es kann aber nOtziich sein, das Temperatumiveau der Kuhlung nahe am 
Schmelzpunkt zu wahlen, z.B. 5 bis 20 K unter SchmelzpunkL 

Die WarmeabfOhrung bei der Bifdung des Feststoffs kann bevorzugt durch KQhIung 
1 0 von Apparatewanden erfolgen. Besonders bevorzugt wird die Warmeabf Qhmng durch 
Indirekte Kuhlung Qber Wamietauscherflachen bewirkt. Als WarmetrSger k6nnen alle 
hierzu geeigneten Stoffe und !\/lischungen eingesetzt werden, insbesondere Wasser, 
Wasser/IVIethanol- oder Wasser/Glykol-Gemische. 

15 Es ist in einer weiteren Ausgestaftung der Erfindung megllch, die zur Verfestigung not- 
wendige Wamneabfuhr zumindest teilwelse vor und nicht w§hrend der Verfestigung 
vorzunehmen. Dies kann verbunden sein mit einer UnterkQhIung der Schmeize, d.h. 
mit einer AbkQhIung unter den Schmelzpunkt Bei entsprechend langsamer Feststoff- 
bildungskinetik ist ein solches Verfehren aber durchfDhrbar, 

Der nach erfindungsgemaSer Verfestigung vorliegende Feststoff kann einer oder meh- 
reren Nachbehandlungen mittels an sich bekannter Verfahren unterzogen werden. um 
die Feststoffeigenschaften wunschgemStt zu verandem. Als Beispiele seien hier die 
Mahlung und/oder Siebung des Feststoffes zur Beeinflussung der PartikelgrdSenvertei- 
lung genannt. Bei diesen Nachbehandlungsschritten anfallende Feststoffanteile mit 
ungewQnschten Elgenschaften (z.B. zu grobe/feine Partikein) werden bevorzugt aufge- 
schmotzen oder aber auch unau^eschmolzen in die Feststoffbildungsstufe zurQckge- 
fuhrt. Eine ZufOhrung an eine andere Verfahnensstelle ist aber auch mdglich. 

Wird das Acylphosphinoxid aus einer Emulsion heraus verfestigt, konnen w§hrend 
und/oder nach der Fest-FIQssig-Trennung weitere Verfahrenschritte zur Steigerung der 
Reinhelt des Feststoffes vorgesehen werden. Besonders vorteilhaft kann nach dem 
Abtrennen des Feststoffes von der FIQssigkeit ein ein- oder mehrstufiges Waschen 
durchgefuhrt werden. Die venA/endete WaschflQssigkeit unterliegt hierbei keiner Ein- 
jfih^ung, bevorzugt sind Wasser, Methanol. Ethanol, Aceton oder Mischungen da- 
von. 

Das Waschen kann in hIerfQr Qblichen Apparaten erfolgen, wie belspielsweise Wasch- 
kolonnen, wie z.B. in der DE-A1 100 36 881 beschrieben. in denen die Abtrennung der 
FIQssigkeit und das Waschen in einem Apparat erfolgt, in Zentrifugen. die ein- oder 
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mehrstufig betrieben werden konnen, oder in Filternutschen Oder Bandfiltem. Das Wa- 
schen kann auf Zentrifugen oder Bandfiltern ein- oder mehrstufig durchgefuhrt werden, 
wobel die WaschflQssigkeit bevorzugt im Gegenstrom zum Feststoff gefOhrt wind. 

5 Das Massenverhaitnis von WaschflQssigkeit zu Feststoff liegt in der Regel im Bereich 
von 0,1 bis 4, besonders bevorzugt im Bereich von 0.2 bis 1 kg WaschflQssigkeit pro 
1 kg Feststoff. 

Enthalt die zu verfestigende Schmeize noch Anteile an flQchtigen Komponenten. kann 
1 0 die Verfestigung unter zumindest partieller Verdampfung dieser Anteile Im Vakuum 
erfolgen. 

Die Erstarrung kann an Luft oder unter Schutzgas (Inertgas wie Stickstoff, Edelgase, 
CO2 etc.) durchgefQhrt werden. 

15 

Die folgenden Beispiele sollen die Eigenschaften der Erfindung eriiutem, ohne sfe 
aber einzuschranken. 

Beispiele 

20 

Als *Teiie" seien in dieser Schrifl, wenn nicht anders angegeben, "Gewichtsteile" ver- 
standen. 

Vergleichsbeispiel 1 

25 

Eine durch Reaktion von Trimethylbenzoylchlorid mit Ethoxidiphenylphosphin (Reaktl- 
on bei 80-85'*C in Anwesenheit von Dimethylcyciohexyiamin) und anschliel^ender 
2-f acher Extraktion (erste Extraktion mit basischer WasserVSodaldsung; dann mit 
i Wasser) erhaltene Schmeize von 2,4,6-Trlmethylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxid (TPO) 
bo (Gehalt an TPO: 98.8 Flachen% (Fl%) HPLC) wurde mit 95X auf eine Edelstahl- 
^ Kuhlplatte (gekuhlt mit einem KOhlmittel von 30*^C) als etwa 3 mm dicker Film aufgege- 
ben, der anschlie(lend auf der Platte aihte. Auch nach 7 Stunden war keine Umwand- 
lung in etnen Feststoff erfolgt; die Schmeize blieb als unterkQhIte hochzdhe Masse er- 
halten. 

35 

Beispiel 1 

Die gleiche Schmeize wie in Vergleichsbeispiel 1 wurde mit gleicher Aufgabetempera- 
tur auf die mit SO^'C kaltem KQhImedium gekQhlte Platte als 3 mm dicker Film aufgege- 
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ben und anschlieliend mit einem Spatel langsam geruhrt/geschert. Nach etwa 7 bis 
8 Minuten lag ein brockiger Feststoff vor. 

Beispiel 2 

5 

Die gleiche Schmeize wie in Vergieichsbeispiel 1 wurde mit gleicher Aufgabetempera- 
tur auf die mrt 50*C kaltem KQhImedium gekQhIte Platte als 3 mm dicker Film aufgege- 
ben und anschlte&end mit einem Spatel langsam geruhrt/geschert Nach etwa 
2,5 Minuten lag ein brockiger Feststoff vor. 

10 

Vergieichsbeispiel 2 

Eine durch Reaktion von Trimethylbenzoylchlorid mit Ethoxidiphenylphosphin (Reakti- 
on bei 80-85X'in Anwesenheit von Dimethylcyclohexylamin) und anschlieBender 
15 2 f acher Extraktion (erste Extraktlon mit basischer Wasser-/Sodal6sung; dann mit 
Wasser) erhaltene Schmeize von 2.4,6-Trimethylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxtd (Ge- 
hait an TPO: 99.1 Fl.% HPLC) wurde mit 98 "^C In efnen 0,5 l-Glaskolben gefQIIt und 
kuhlte darin ruhend auf Raumtemperatur ab. 

Nach 4 Tagen waren lediglich an wenigen Stellen einzelne nadelige Kristallausbildun- 
20 gen zu sehen; der grOQte Teil der Schmeize lag als unterkQhIte hochzShe Masse vor. 

Beispiel 3 

Eine durch Reaktion von Trimethylbenzoylchlorid mit EthoxIdiphenyiphosphIn (Reakti- 
25 on be! 80-85"C in Anwesenheit von Dimethylcyclohexylamin) und anschlie&ender 
2-facher Extraktion (erste Extraktion mit basischer Wasser-/Sodal6sung; dann mit 
Wasser) erhaltene Schmeize von 2,4,6-Trimethylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxid (Ge- 
halt an TPO: 99,2 FL% HPLC) wurde in einem ersten Versuch mit 104*'C In einem 0,7 1 
k groBen Laborapparat vom Typ DTB In einer Menge von 0,35 kg vorgelegt Der Apparat 
bo wurde mit einer Drehzahl von 30 U/min betrieben und mit einer KQhlmitteltemperatur 
' von 62**C gekQhIt. Die Schmeize kOhlte ab, trubte sich bei einer Temperatur von etwa 
80^*0 ein (beginnende Feststoffbildung) und wandelte sich dann innerhalb von 14 min 
Qber den Zustand einer Suspension zu einem rieselfdhigen, Qberwiegend feinkdmigen 
Feststoff um. 

35 

Beispiel 4 

Die gleiche. Schmeize wie in Beispiel 3 beschrieben wurde mit lOS'^C bei einem Mas- 
senstrom von 3 kg/h kontinuierlich in einen 5 I groBen Laborapparat vom Typ Schaufel- 
40 trockner gegeben, der vor Beginn der SchmelzezufQhrung bereits mit 1 .5 kg Feststoff 
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gefullt war. Der Apparat wurde mit einer Drehzahl von 30 U/min betrleben und mit einer 
KQhlmitteltemperatur von 20**C gekOhlt. Die Schmeize wurde durch die drehenden 
Mischelemente In den im Apparat befindlichen Feststoff eingemischt und am der 
Schmelzeaufgabe gegenQberliegenden Ende des Apparats nach einer mittleren Ver- 
5 weilzeit von etwa 45 min als rieselKhlger, komiger Feststoff ausgetragen. Die Tempe- 
ratur des ausgetragenen Feststoffes betrug 25*C. 

Die PartikelgroBenverteiiung bei dieser Art der Feststoffbildung wan 9 Gew.% > 
2.8 mm; 50.5 Gew.% von 0,9 bis 2.8 mm; 17.9 Gew.% von 0.56 bis 0.9 mm; Rest 
< 0,66 mm. 

10 

Beispiel 5 

Eine durch Reaktion von Trimethylbenzoylchlorid mit Ethoxidiphenylphosphin erhaltene 
Schmeize von 2.4,6-Trimethylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxld (Gehalt an TPO: 
5 95,8 Fl.% HPLC) wurde mit 100 auf eine Edelstahl-KQhIplatte (gekQhIt mit einem 
KQhImittel von 60**C) als etwa 3,5 mm dicker Schmelzebelag aufgegeben und bei der 
AbkQhIung mit einem Spate! langsam gerOhrt/geschert. Nach 2 Minuten lag ein barter, 
krOmeliger Feststoff vor, 

Vergleichsbeispiel 3 

Eine 2,4,6-Trimethylbenzoyl-bis{2,5-dlmethylphenyl)-phosphinoxid-Schmelze mit einem 
Schmelzpunkt von 136**C wurde in 3 Versuchen jeweils mit 145^*0 als etwa 3 mm di- 
cker Film auf eine Edelstahl-KQhIplatte aufgegeben. auf der der Schmelzefilm an- 
schlieBend ruhte. Die Platte wurde gekQhlt mit KOhlmitteltemperaturen von 50. 80 und 
1 10'C. In alien drel Fallen war innerhaib von 15 Minuten keine, auch nicht tellwelse 
Feststoffbildung erkennbar. Die Schmeize blieb als unterkQhIter, klarer und zShklebri- 
ger Film auf der Platte liegen. 

Beispiel 6 und 7 

Die gleiche Schmeize wie in Vei^leichsbeispiel 3 wurde in zwei weiteren Versuchen 
mit gleicher Aufgabetemperatur (145*'C) wieder als 3 mm dicker Film auf die KQhIplatte 
aufgegeben und anschiiel^end mit einem Spatel langsam gerOhrt/geschert. In belden 
Versuchen lag nach kurzer Zeit ein barter, brockiger Feststoff vor (bei einer KQhImedi- 
umtemperatur von 80"C nach 4,5 Minuten, bei einer KQhImedlumtemperatur von 110*C 
nach 2,5 Minuten). 
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Verfahren zur Herstellung von Acylphosphinoxid-Feststoffen 
Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfindung betriffl ein Verfahren zur Herstellung von festen 
Acylphosphinoxiden, indem man ein als Schmelze Oder dispergiert vorliegendes 
Acylphosphinoxid unter mechanischer Beanspruchung, Schemng/innerer Bewegung 
der Schmelze in den festen Aggregatzustand QberfQhrt. 



